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alas Chrom wie oben. Anstatt den angewandten Uberschuss der Ferro- 
sulfatl0sung mit Permanganat zurtickzutitrieren, l~tsst sich derselbe auch 
nach der Tapfelmethode mit ~/1o K~ Cr O~ oder ~/lo Ke Cre 07 ermitteln. 
]~ine verbesserte Methode zur Bestimmung des Stickstoffs im 
Stahl hat L. E. B a r t o n 1) empfohlen. Die zur Verwendung kommenden 
Reagenzien werden genau nach den Angaben yon A. A. B la i r  '2) her- 
gestellt. Um eine vollkommen ammoniakfreie Salzs~ure zu erhalten, 
verdtinnt man konzentrierte Salzs~ure bis zur D. 1,10 und destilliert 
etwa 1 1 derselben. Die ersten 100 ccm des Destillats werden entfernt 
und die dann iibergehenden Anteile zum Gebrauche gesammelt, sie 
mt~ssen aber natarlieh noeh auf Ammoniak gepriift werden. 
Man bringt in einen 1--11/e 1 fassenden Destillationskolben, der 
mit einem Scheidetrichter und Ktihler verbunden ist, 40 ccm ~atron- 
lauge (300g NaOH werden in 500ccmWasser  gelSst und 24 Stunden 
bei 50 o C. mit einem Kupfer-Zinkpaar digeriert), gibt 500 ccm Wasser 
hinzu und destilliert, bis sich in dem Destillate mit Ness le  rsehem 
Reagens kein Ammoniak mehr nactiweisen litsst. Unterdessen 10st man 
5 g der Stahlprobe in 40 cc~n ammoniakfl'eier Salzsiiure, giesst die LSsung 
durcb den Seheidetriehter langsam in den Destillationskolben und sptilt 
mit Wasser nach. Dann destilliert man und f~ngt 150 ccm des Destil- 
lats in einer graduierten Flasche auf, die versehlossen beiseite gestellt 
wird. Die 150 ccm enthalten erfahrungsgem~ii den gesamten Stickstoff 
der Probe. Zur Herstellung der VergleichslSsung ibt man in den 
Destillationskolben zu dem Destillationsrtickstand der Probe 25 ccm einer 
Salmiakl(isung, yon welcher 1 ccm 0,01 mg N entspricht, und 150 cc~n 
ammoniakfreies Wasser and setzt die Oestillation fort, bis das in einer 
zweiten graduierten Flasche aufgefangene D stillat gleichfalls 150 ccm 
betr~gt. Dem letzteren Destillate werden sodann 6 ccm N ess]e  r sches 
Reagenz hinzugefiigt. 
Zur kolorimetrischen Bestimmung bringt man 30 ecru des Destillats 
der Stahlprobe (entsprechend 1 g Substanz) in einen Ness le rschen  
Zylinder, versetzt mit 1 ecru Ness le r  schem Reagens und liisst Probe 
und VergleichslOsung eine Minute stehen. Dann l~sst man yon der 
Vergleichsl0sung aus einer Btirette so viel in einen zweiten Zylinder 
fliessen, bis die F~rbung in beiden Zylindern die gleiche St~trke zeigt. 
Bevor man die endgtiltige Vergleichung vornimmt, bringt man den In- 
halt beider Zylinder durch Zasatz yon ammoniakfreiem Wasser auf 
gleiehes Volumen. 
Die Analyse gewisser Wolframderivate hat 0 r 1 a n d R. S wee n e y 3) 
besprochen. Er untersuchte verschiedene ~atriumsalze komplexerWolf- 
rams~uren und empfiehlt bei der Untersuchung yon ~Natriumsalzen der 
Arsenwolframsi~ure in folgenderWeise zu verfahren: Das komplexe Salz 
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wird in einer kleinen, beiderseits offenen ROhre verteilt nnd diese ia 
einer VerbrennungsrShre inem Strom yon trockenem Chlorwasser- 
stoffgas ausgesetzt. Die Temperutur, welche durch ein an der Seite 
des Verbrennungsrohres liegendes Thermometer festgestellt wird, soil 
200 o C. betragen. Die zur Verfltichtigung des Arsens geeignete Tem- 
perutur ergibt sich jedoch am besten, wenn man die Flammen allmiihlieh 
etwus hSher stellt, bis die Wolframs~ure sich zu verfltichtigen beginn~ 
und sich an dem oberen Teile der RShre wieder kondensiert, und dana 
mit der Temperatur wieder um einige Grad heruntergeht. Nach ein- 
stiindigem Erhitzen liisst man erkalten, entfernt die innere Riihre, be- 
feuchtet die Probe mit Wasser und behandelt nochmals 1]2 Stunde mit 
Chlorwasserstoffgas. Diese Operation wird dreimal wiederholt. Nachdem 
man dieVorlage entfernt und die YerbrennungsrShre in diese ausgespiil~ 
hat, wird die Probe wiederum befeuchtet, eine neueVor]age angeschlossen 
and die Behundlung mit Chlorwasserstoff wiederholt. Zeigt sich ir~ 
der zweiten Vorlage bei der Prtifung mit Schwefelwasserstoff noeh Arsen, 
so muss die Operation weiter fortgesetzt werden. Die Methode gibt 
dann befriedigende Resultate. Um in dem Riickstand die Wolframs~iure 
zu bestimmen, sptilt man denselben mit verdtinntem Ammoniak in eine 
Schale, verdumpft zur Trockne uud digeriert mit Saipeters~iure (1 : } 
unter zeitweiligem Zuftigen kleiner Mengen von Saizsaure. Dann bringt 
man zur Trockne, verdampft mehrmals mit Salpeters~ture, nm ulles Chlor 
zu entfernen, 10st den ausWolframsiiure und Natriumnitrat bestehenden 
Riickstand in Nutronlauge and bestimmt nunmehr in der filtrierten 
LSsung die Wolframs~iure in bekannter Weise durch F~tllung mit Mer- 
kuronitrat. Die direkte Abscheidung der Wolframs~iure dureh Abdampfea 
mit Salpetersliure rgibt stets zu niedrige Resultate. Das Verfahren: 
bew~hrte sich auch bei der Untersnchung eines Salzes der Antimon- 
wolframs~iure. 
Bei der Analyse eines Natriumsalzes der Vanudinwolframs~ture ge-
lung die rasche und vollst~ndige ¥erflachtigung der Vunadinsgure durch 
Erhitzen in einem Strom yon Chlorwasserstoffgas, dem eine geringe 
Menge Chlorgas beigemengt war. Hierbei wurde ein besonderer Apparut 
benutzt, der im Original abgebildet und niiher beschrieben ist. Das: 
Vanadin verfitichtigt sich als rotbrannes Oxychlorid und wird, nuchdem 
man den Inhalt der Vorlage mit Schwefelsanre abgeraucht hat, in 
iiblieherWeise mit schwefliger Si~ure reduziert und durch Titration mit 
Permangunat bestimmt. Die Bestimmung des im Rtickstande verbleibenden 
Wolfrums geschieht wie oben beschrieben. 
Zum Sehlnsse teilt der Yerfasser noch seine Erfahrungen mit, 
welche er bei der Analyse verschiedener Salze einerWismntwolframsiinre 
gemaeht hat. 
